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(54) NOUVELLES EMULSIONS EAU-DANS-HUILE OU HUILE-DANS-EAU-DANS-HUILE. 



L'invention a pour objet une emulsion eau-dans-huile 
ou huile-dans-eau-dans-huiie alimentaire fluide, dont la 
phase aqueuse comprend un epaississant hydrophile et 
dont la phase huileuse continue comprend un tensio-actif li- 
pophile et un phytosterol. 

L'invention vise particulierement les vinaigrettes consti- 
tutes des emulsions selon l'invention. 
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NOUVELLES EMULSIONS EAU- DANS -HUILE 
OU HUILE - DANS - EAU - DANS - HUI L E 

L 1 invention a pour objet de nouvelles emulsions eau- 

5 dans-huile (emulsion inverse) et huile-dans-eau-dans- 
huile (emulsion double inverse), notamment alimentaires . 
Les sauces vinaigrettes actuellement sur le marche sont 
des emulsions de type huile-dans-eau. Elles presentent de 
nombreux inconvenients , parmi lesquels on peut citer : 

10 - perception acide tres marquee (l'acide acetique 

est present dans l'eau qui constitue la phase 
continue) qui conduit a des qualites gustatives tres 
eloignees des vinaigrettes traditionnellement preparees; 
la valeur du pH ne peut cependant pas etre ajustee car il 

15 se poserait alors des problemes de stabilite 
microbienne ; 

ce meme caractere acide tres marque provoque, par 
contact direct de la phase aqueuse acide sur les 
vegetaux, une oxydation rapide ("cuisson" de la salade) ; 

20 - pouvoir nappant trop faible du fait de la nature 

de la phase continue de ces emulsions: les vegetaux sont 
en general des composes hydrophobes sur lesquels une 
phase continue aqueuse n ■ assure pas un bon mouillage; 

texture trop gelifiee qui accentue encore ce 

25 faible pouvoir nappant . 

Ainsi, ces produits ne repondent pas a l'attente du 
consommateur car ils sont trop eloignes, en termes de 
gout et de texture, des vinaigrettes "maison", qui sont, 
rappelons-le, des emulsions eau-dans-huile . 

30 On recherche done une emulsion eau-dans-huile, fluide 

et stable, dont la phase aqueuse dispersee est constitute 
au moins en partie de vinaigre et dont la phase continue 

est de 1 » huile . 

Les emulsions du type eau-dans-huile actuellement 
35 connues dans le "domaine agro-alimentaire sont du type 
margarine, e'est-a-dire des produits pateux, et qui sont 
prepares dans des conditions operatoires extremement 
precises afin de controler la cristallisat ion de la phase 
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huileuse ou grasse ; A 1 'evidence, ce type d' emulsion et 
de procede ne peut repondre au probleme pose avec la 
vinaigrette . 

Par ailieurs, si on cherche a preparer une 
5 vinaigrette eau-dans -huile par simple melange d'une phase 
aqueuse avec une phase huileuse, a des cisaillements 
divers, on n'obtient pas d' emulsion stable. De la meme 
fa^on que les vinaigrettes "maison", les emulsions ainsi 
preparees ne sont pas stables et sont sujettes au 
10 dephasage. 

Le brevet EP-A-0 664 677 au nom d'Unilever decrit une 
vinaigrette de type eau-dans-huile qui est censee etre 
liquide et stable. Cependant , la proportion d' huile est 
tres importante, de 50 a 90 % en poids (dans les exemples 

15 selon un ratio huile/eau de 3/1) et done la vinaigrette 
finale est trop riche en huile. La stabilisation obtenue 
dans ce brevet est due a l'ajout a la phase huileuse 
d'une matiere grasse solide qui joue le role d'un agent 
structurant. L'ajout de cette matiere grasse solide pose 

20 le meme probleme que le procede vise ci-dessus pour la 
margarine, a savoir un controle precis des conditions 
operatoires : dissolution a chaud de la graisse solide 
dans 1 'huile, cristallisation controlee ( cisaillement et 
temperature controles avec precision) . Ainsi, ce document 

25 ne permet pas d'obtenir de fagon simple une vinaigrette a 
teneur en phase aqueuse relativement elevee (par exemple 
superieure a 50%) et fluide. 

Ainsi, rien dans 1 ' art anterieur ne permet d'obtenir 
une vinaigrette fluide, stable, ayant des proprietes 

30 organoleptiques et de texture proches de celles d'une 
vinaigrette "maison" . 

Li' invention fournit done une emulsion eau-dans-huile 
ou huile-dans-eau-dans-huile alimentaire fluide et 
stable, dont la phase aqueuse comprend un epaississant 

35 hydrophile et dont la phase huileuse continue comprend un 
tensio-actif lipophile et un phytosterol . 
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Selon un mode de realisation, le tensio-actif 
lipophile est un polyglycerolester d'acide ricinoleique . 

Selon un autre mode de realisation, le tensio-actif 
lipophile est present a une concentration inferieure ou 
5 egale a 0,4% en poids, par rapport au poids de 
1' emulsion. 

Selon un autre mode de realisation, le phytosterol 

est du p-sitosterol. 

Selon un autre mode de realisation, le phytosterol 
10 est present a une concentration de 0,05 a 10% en poids, 

de preference entre 0,1 et 1% en poids, par rapport au 

poids de 1' emulsion. 

Selon un autre mode de realisation, 1 ' epaississant 

hydrophile est de la gomme de cellulose ou 
15 carboxymethylcellulose de sodium (CMC) . 

Selon un autre mode de realisation, 1 1 epaississant 

hydrophile est present a une concentration de 0,1 a 5% en 

poids, de preference entre 0,8 et 2%, par rapport au 

total de 1' emulsion. 
20 Selon un autre mode de realisation, la phase aqueuse 

de 1' emulsion comprend un solute, de preference a une 

concentration comprise entre 0,1 et 20% en poids, par 

rapport au poids de 1' emulsion finale, plus 

pref erentiellement entre 3 et 12%. 
25 Selon un autre mode de realisation, la phase aqueuse 

de 1' emulsion comprend du chlorure de sodium, de 

preference a une concentration comprise entre 2 et 10% en 

poids, par rapport au poids de 1' emulsion finale. 

Selon un autre mode de realisation, le pH de la phase 
30 aqueuse est inferieur a 4, de preference de 3 a 3,5. 

Selon un autre mode de realisation, la phase aqueuse 

comprend un tensio-actif hydrophile a hauteur de 0,01 a 

5% en poids, de preference de 0,5 a 3% en poids, par 

rapport au poids total de 1* emulsion. 
35 Selon un autre mode de realisation, 1' emulsion 

comprend, en poids, de 30 a 70 % de phase dispersee, de 

preference de 50 a 65%. 
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Selon un autre mode de realisation, 1' emulsion 
presente une viscosite, mesuree sous un cisaillement de 1 
s" 1 , inferieure a 5 Pa.s, de preference inferieure a 2 
Pa.s. 

5 Selon un autre mode de realisation, I 1 emulsion est 

une emulsion eau-dans-huile. 

Selon encore un autre mode de realisation, 1 ! emulsion 
est une emulsion huile-dans-eau-dans-huile . 

L 1 invention a encore pour objet une vinaigrette 
10 constitute d'une emulsion eau-dans-huile ou d'une 
emulsion huile- dans-eau-dans-huile selon 1 1 invention. 

L 1 invention est maintenant decrite plus en detail 
dans la description qui suit. 
Li ! emulsion 

15 Li' invention permet la fabrication d' emulsions eau- 

dans-huile ou huile-dans-eau-dans-huile fluides et 
stables, et qui presentent des phenomenes reduits de 
coalescence ou de sedimentation. 

L 1 invention a pour objet une. telle emulsion 

20 comprenant un emulsifiant lipophile, de preference du 
PRPG (Polyricinoleate de polyglycerol } , et un 
phytosterol, de preference du p- sitosterol dans la phase 
huileuse continue ainsi qu'un epaississant hydrophile 
dans la phase aqueuse . 

25 Le terme de "fluide" est pris dans son sens 

classique, et indique que l 1 emulsion est versable . 
L, ' invention permet la preparation d' emulsions de type 
vinaigrette qui sont nettement plus fluides que les 
vinaigrettes huile-dans-eau du marche actuel . A titre 

30 d'exemple, la viscosite, en Pa.s, mesuree a Is" 1 pour une 
vinaigrette huile-dans-eau du commerce, est d' environ 11 
Pa.s. Les emulsions vinaigrette selon 1 1 invention peuvent 
atteindre des viscosites tres faibles, inferieures a 10 
Pa.s, voire inferieures a 5 Pa.s, de preference 

35 inferieures a 2 Pa.s, les viscosites etant mesurees a ce 
cisaillement de Is" 1 (et a la temperature ambiante de 
25°C) . Ainsi, a la difference des vinaigrettes huile- 
dans-eau du commerce, les vinaigrettes selon 1 1 invent ion 
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peuvent etre versees tres f acilement . Par ailleurs, outre 
leur fluidite, les vinaigrettes selon 1* invention ont un 
pouvoir nappant ameliore: le meme effet nappant peut etre 
obtenu avec jusqu'a 2 fois moins de vinaigrette, par 
5 comparaison avec une vinaigrette huile-dans-eau du 
commerce . 

L ' emulsion est consideree comme stable si aucun 
dephasage n 1 est observe visuellement , en surface ou au 
fond du recipient de conservation au cours d'un stockage 

10 a 5°C ou a 23 °C. De preference, 1' emulsion est stable au 
moins douze mois a 4°C et/ou 1 mois a 23°C. En fait, les 
emulsions selon 1' invention ne presentent aucun signe de 
coalescence et la sedimentation (phenomene reversible par 
simple agitation manuelle) est extremement reduite a 23°C 

15 et quasi-nulle a 4°C (temperature du ref rigerateur ) 

Dans le domaine alimentaire, 1 1 invention trouve 
naturellement son application pour la preparation de 
sauces emulsionnees, et notamment de vinaigrettes, sauces 
vinaigrettes, etc. Les vinaigrettes selon 1 1 invention 

20 sont remarquablement proches, tant du point de vue 
organolept ique que du point de vue de la texture, des 
vinaigrettes "maison" . L' invention vise done les 
emulsions alimentaires , et en particulier les 
vinaigrettes, sauces vinaigrettes, sauces salades, sauces 

25 crudites, vinaigrettes allegees et autres. Le terme 
"vinaigrette" est compris comme un terme generique 
regroupant toutes les formes evoquees ci-dessus. 

L' emulsion selon 1' invention comprend en general une 
phase aqueuse dispersee representant de 30 a 70% en 

30 poids, par rapport au poids total de 1' emulsion, de 
preference de 50 a 65%. 

Quand il s ' agit d'une emulsion hu i 1 e - dans - e au - dans - 
huile, la phase huileuse est repartie entre 1 » interieur 
(huile interne) des gouttelettes de phase aqueuse et 

35 l'exterieur (phase continue externe) . Le partage se fait 
a hauteur par exemple de 20 a 60% en poids pour 1' huile 
interne et de 10 a 50% en poids pour 1' huile externe, par 
rapport au poids final de 1 'emulsion double- inverse . 
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L ' emulsion double - inverse finale comprend (comme 
1' emulsion inverse simple) par Exemple de 30 a 70%, de 
preference de 50 a 65%, en poids par rapport au poids 
final de 1' emulsion, de phase aqueuse . 
5 La phase aoueuse 

La phase aqueuse dispersee comprend un epaississant 
hydrophile, qui sera decrit plus en detail ci-dessous. La 
phase aqueuse dispersee est bien entendu const ituee d'eau 
avec divers additifs. Dans le cas des vinaigrettes, cette 
10 phase aqueuse comprend du vinaigre, eventuellement dilue 
dans de 1 1 eau et/ou enrichi en acide, par exemple 
citrique ou acetique. Le vinaigre est classigue, par 
exemple de cidre, de vin rouge, de vin blanc, d'alcool, 

de framboise, balsamique, etc. . 

C^,- of™ 

15 La phase aqueuse peut contenir un solute, . de 

preference a une concentration de 0,1 a 20%, plus 
preferentiellement entre 3 et 12%, par rapport au poids 
final de l 1 emulsion. Le solute est un sel (NaCl, KC1 , 
etc.) et/ou un sucre (glucose, maltodextrines , fructose). 

20 Le solute peut ameliorer la stabilite de l 1 emulsion 
finale, par le phenomene de "Salting-out". 

Dans le cas de la vinaigrette , le pH de la phase 
aqueuse est de preference maintenu a un niveau 
suffisamment bas, par exemple inferieur a 4, de l'ordre 

25 de pH = 3 a 3,5 afin notamment d' assurer la stabilite 
microbienne . 

La phase aqueuse peut aussi contenir un tensio-actif 
hydrophile de HLB elevee, superieure a 11. Ce tensio- 
actif, lorsqu'il est present, est present a hauteur de 

30 0, 01 a 5% en poids, de preference de 0,5 a 3% en poids, 
par rapport au poids total de 1 1 emulsion . Ce tensio-actif 
hydrophile est avantageusement present lorsque 1' emulsion 
est une emulsion double inverse. Ce tensio-actif 
hydrophile est utile pour la preparation de la premiere 

35 emulsion huile-dans-eau, comme il sera decrit ci-dessous. 
Ce tensio-actif est avantageusement un compose nature! 
que 1 1 on peut utiliser selon le principe du quantum satis 
(il n ! y a alors pas de teneur legale maximale) . A titre 
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d l exemple, on peut citer les proteines de lait, les 
lecithines, etc.. On peut aussi utiliser des tensio- 
actifs de synthese (soumis a reglementat ion) comme par 
exemple les Tween, alginate de propane- 1 , 2 -diol , amidon 
5 modifie, sucro-esters et sucro-glycerides, etc.. 

La phase aqueuse peut aussi contenir des agents 
tampons, anti-oxydants , stabilisants, aromes, agents 
epaississants ou structurants, analytes et autres. 
L'homme de 1 * art saura determiner par des tests de 
10 routine les additifs a utiliser, qui seront notamment 
moutarde (ou arome de) , herbes, epices, etc. . 
L.' epaississant 

A titre d' agent epaississant pour la phase aqueuse, 
on peut citer: gomtne xanthane, gomme arabique, gomme 
15 d 1 acacia, gomme de guar, gomme de cellulose ou 
carboxymethylcellulose de sodium { CMC) , les pectines, les 
alginates, les ethers de cellulose (HPC, HEC, HMC, HPMC) , 
farine de caroube, amidon, maltodextrine , gelatine, 
cellulose microcristalline , agarose, etc. Le choix de 
20 1 ' agent epaississant ou structurant, ainsi que sa 
quant ite, appartient aux connaissances generales de 
i ' homme de 1 ' art . 

On utilisera par exemple un epaississant d'un grade 
faible, i.e. ayanr. une viscosite a 1% en poids dans l'eau 
25 inferieure a 15 Pa.s, pref erent iellement inferieure a 3 
Pa.s. On utilisera 1 » epaississant a une concentration 
comprise entre 0,1 et 5% en poids, par rapport au total 
de 1' emulsion, de preference entre 0,8 et 2%. 

L> 1 epaississant prefere dans 1 ' invention est la gomme 
30 de cellulose ou carboxymethylcellulose de sodium- (CMC) .. 
La phase huileuse continue 

La phase huileuse continue est classique, sauf en ce 
qu'elle comprend un tensio-actif lipophile et un 
phytosterol, qui seront decrits plus en detail ci- 
35 dessous . 

La phase huileuse est constitute d'huile non-soluble 
avec l'eau. A titre d'huile, on peut utiliser toutes les 
huiles, qu'elles soient vegetales ou animales, ainsi que 
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les matieres grasses en general. Dans le cas des 
vinaigrettes, cette phase huileuse est constitute 
principalement d'huile alimentaire, notamment d'origine 
vegetale, telle que huile de tournesol, d ' arachide ,' 
5 d'olive, de colza, de soja, etc.. La situation est 
identique avec les emulsions double inverses, les phases 
etant aussi classiques (hormis les caracter ist iques de 
1 1 invention) . 

Les emulsions selon 1 1 invention peuvent 

10 eventuellement aussi comprendre une matiere grasse 
concrete. Celle-ci est utilisee comme compose permettant 
d'augmenter la viscosite (agent de texture). Elles sont 
interessantes lors d'un stockage au ref rigerateur ou la 
viscosite de la phase continue augmente considerablement , 
15 ce qui reduit la vitesse de sedimentation. Ces matieres 
grasses concretes, lorsqu • elles sont utilisees, sont 
presentes a hauteur de 0,05 a 2% en poids, de preference 
0,05 a 1% en poids, par rapport au poids de 1 1 emulsion 
finale. 

20 La phase aqueuse et/ou huileuse peut aussi contenir 

des additifs classiques, tels que aroines liquides, 
antioxydants, etc.. La phase huileuse peut notamment 
contenir un epaississant lipophile, en une quant ite 
comprise entre 0,1 et 1% en poids, par rapport au poids 

25 de 1' emulsion. Cet epaississant peut etre notamment le 
dioxyde de silicium modifie et hydrophobe ou des matieres 
grasses concretes hydrogenees (disponibles dans le 
commerce sous la denomination "oil absorber") . 
Le tensio-act if 

30 Le tensio-actif ou emulsifiant lipophile utilise dans 

1 ' invention est classique, et est un tensio-actif de 
faible HLB, inferieure a 9. Le choix de 1 ' emulsifiant , 
ainsi que la quantite de celui-ci, dependent de 
. 1 ' utilisation finale de l 1 emulsion, des caracterist iques 

35 du stockage, des reactions chimiques possibles, etc. 
L • homme du metier saura. proceder au choix de 
1 1 emulsifiant approprie par des tests de routine. 
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A titre d'exemple, on peut citer: les mono-ou di- 
glycerides d'acides gras, les esters de mono- et di- 
glycerides; polyglycerols , polyesters de polyglycerols; 
les esters d'alcools gras ethoxyles; les esters de 
5 sorbitan; les esters gras; les a] canolamides gras? les 
phospholipides ; le stearoyl • lactylate de sodium; les 
Span; etc. 

Dans 1" invention, on prefere le polyglycerolester 
d'acide ricinoleique polycondense (ou polyricinoleate de 
10 polyglycerol) , ci-apres PRPG, de formule : 

R-jO- (CH 2 -CH(OR 2 ) -CH 2 0) n -R 3 (I) 
ou 

n est egal de 2 a 12 ; 

R l' R 2 et R 3 re P r ^ sentent chacun, independamment , H 
15 ou un acide ricinoleique de formule (II), 1 ■ un au moins 
representant cet acide : 

H- [0-CH( (CH 2 ) 5CH3) -CH 2 -CH=CH- (CH 2 ) ? -CO] m -OH (II) 
ou 

m est egal de 2 a 10. 
20 De preference, n = 3-10 et m = 2-7 ; plus 

pref erentiellement , n = 2-3 et m = 4-6. 

Des exemples de PRPG du commerce sont Admul Wol 1403, 
(Quest) , Radiamuls Poly 2253 (Fina) et Grindsted PGPR 90 
(Danisco) . 

25 La quantite d ' emulsif iant utilise depend de 

1 1 utilisation finale. A titre d'exemple, certaines 
emulsions de 1 1 invention peuvent contenir jusqu'a 20 % en 
poids d 1 emulsif iant par rapport au poids de l'emulsion. 
De fagon generale, 1 ' emulsif iant represente par exemple 

30 jusqu'a 6% en poids, par rapport au poids de l'emulsion. 
Dans certains cas, la quantite d 1 emulsif iant est limitee 
par une legislation en vigueur; c'est le cas par exemple 
de la vinaigrette, dans laquelle la quantite 
d' emulsif iant est reglementee et reste faible. A titre 

35 d 1 exemple, selon cette reglementation , la quantite 
d 1 emulsif iant PRPG- est au plus de 0,4 % en poids, par 
rapport au poids final de l'emulsion. 
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L ' emulsif iant se trouve dans la phase huileuse, a 
laquelle il est ajoute de preference au depart. 

Selon un mode avantageux, 1 ' emulsif iant utilise est 
un polyglycerol ester d'acides ricinoleique , present a 
5 une concentration inferieure a 0,4% en poids, par rapport 
au poids de 1' emulsion. 
Le phyt osterol 

L' emulsion eau-dans-huile ou hui 1 e - dans - eau - dans - 
huile selon 1' invention comprend aussi un phytosterol 
10 (ayant un effet stabilisant) . Les phytosterols 
comprennent notamment le cholesterol, le campesterol , le 
stigmasterol et le p-sitosterol. Les homologues satures 
(les stands) sont aussi envisages. Dans 1" invention, on 
preferera 1 ' utilisation du p-sitosterol, qui outre sa 
15 fonction d 1 agent stabilisant, off re sa fonction plus 
classique d ' agent hypoglycemiant et 

ant icholesterolemiant . La concentration en p-sitosterol 
peut varier par exemple de 0,05 a 10% en poids, de 
preference entre 0,1 et 1% en poids, par rapport au poids 
20 final de 1' emulsion. Les phytosterols, de par leur 
caractere lipophile, sont presents dans la phase huileuse 
continue . 

Cet effet stabilisant drastique des phytosterols, 
notamment du p-sitosterol, associe a un emulsif iant 
25 lipophile sur les emulsions eau-dans-huile et huile-dans- 
eau-dans -huile est surprenant , et const itue un resultat 
inattendu . 

La phase huileuse dispersee 

La phase huileuse dispersee est similaire, de fagon 

30 generale, a la phase huileuse continue, et comprend les 
memes ingredients principaux. La phase huileuse (interne) 
dispersee peut contenir certains additifs, mais il n'est 
pas necessaire qu f elle contienne le tensio-actif 
lipophile de faible HLB ni le phytosterol. De preference, 

35 la phase huileuse interne ne comprend ni tensio-actif ni 
phytosterol. 
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Le procede de preparation 

Les emulsions selon l 1 invention peuvent etre 
preparees par tout procede approprie . L 1 homme du metier 
pourra choisir le procede le plus adapte en fonction de 
5 1" emulsion a obtenir, des composants de depart, du 
materiel, etc.. Tout appareil qui permet une 
emulsif ication est approprie, que 1 1 emulsif icat ion se 
fasse en regime laminaire ; turbulent, sur membrane, sous 
pression, sous vide, etc.. Lorsque des constituants 

10 solides ou pateux sont utilises, ils sont de preference 
solubilises a chaud dans tout ou partie de l'huile. La 
temperature necessaire a la solubilisation de ces 
constituants sera determinee au cas par cas par 1 ' homme 
du metier (typiquement 60°C). L ' emulsif ication sera 

15 realisee de preference lorsque la phase huileuse est a 
une temperature d' environ 25 a 30°C et cela de preference 
avant recristallisation des constituants solides ou 
pateux. D'autres conditions operatoires sont cependant 
possibles. On donne ci-apres quelques exemples de 

20 procedes . 

Selon un premier mode de realisation, on prepare une 
emulsion eau-dans-huile monodisperse en regime laminaire. 
Le procede est un procede d ' emulsif icat ion en deux 
etapes, la premiere etape comprenant la fabrication d 1 un 

25 premix et la seconde etape la dilution de ce premix. 
L' etape de preparation du premix peut etre consideree 
comme une etape d' emulsif ication en phase epaisse. Ce 
premix est le resultat du melange (dispersion) de la 
phase aqueuse de l 1 emulsion finale eau-dans-huile dans 

30 une partie de la phase huileuse composee des differents 
constituants de cette phase et de par exemple 5 a 25% de 
l'huile, par rapport au poids final d' emulsion. Ce premix 
peut etre considere comme une emulsion intermediaire. Le 
milieu constituant la phase continue du premix est en 

35 general viscoelast ique . Pour la preparation de ce premix, 
on peut utiliser plusieurs techniques, ce que 1 1 homme de 
l'art appreciera. En general, le cisaillement applique 
pour obtenir le premix ou emulsion intermediaire est par 
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exemple dispense par une turbine generant un cisaillement 
de 100 a 15000 s" 1 . Les divers constituants du premix 
peuvent etre ajoutes en continu ou non. On peut aussi 
placer tous les ingredients dans un recipient et 
5 appliquer un cisaillement tel que 1 ' on obtienne 
1' emulsion intermediaire . Pour la preparation du premix, 
tout appareil assurant une emulsif icat ion est approprie , 
tel qu'un homogeneiseur (type Ultra-Turrax) . Pour la 
preparation de 1' emulsion finale, le premix est 

10 simplement dilue dans ce qui reste du const ituant huile 
de la phase huileuse. Cette etape de dilution est 
simplement mise en oeuvre par melange du premix et du 
reste du constituant de la phase huileuse. Cette etape se 
fait par exemple a un cisaillement f aible, par exemple 

15 dispense par une turbine tournant a une vitesse 
inferieure a 200 tpm. A titre d'exemple, cette etape peut 
se faire dans un melangeur a pales tournant a une vitesse 
f aible . 

Selon un second mode de realisation*, on prepare une 
20 emulsion eau-dans-huile polydisperse en regime turbulent. 
Cette voie de preparation consiste a homogeneiser 
directement les phases aqueuse et huileuse a 1 1 aide de 
tout appareil assurant une dispersion-homogeneisation . Un 
exemple de ce type d' appareil est 1 ' Ultra-Turrax . De par 
25 la nature du cisaillement applique (regime turbulent - 
fragmentation recombinaison) , 1' emulsion est 

polydisperse . 

Selon un troisieme mode de realisation, on prepare 
une emulsion huile-dans-eau-dans-huile. Ce type 

30 d ! emulsion necessite un procede en deux etapes. Dans un 
premier temps on prepare une emulsion directe, puis cette 
emulsion huile-dans-eau est dispersee dans une solution 
huileuse (huile, tensio-actif de f aible HLB et 
phytosterol) . L ' emulsion directe huile-dans-eau peut etre 

35 produite en phase epaisse ou en regime turbulent selon 
qu 1 une emulsion monodisperse est souhaitee ou non. 
Typiquement, on disperse le tensio-actif de haute HLB 
dans toute ou partie de la phase aqueuse additionnee de 
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1" agent epaississant hydrophile. La phase huileuse 
interne est alors dispersee. 

L 1 emulsion finale est preparee par incorporation 
progressive sous faible cisaillement (cisaillement de 10 
5 a 1000 s" 1 ) de 1' emulsion directe dans le reste de la 
phase continue comportant un tensio-actif lipophile de 
faible HLB et le phytosterol. 

Les exemples suivants illustrent 1' invention sans la 
limiter, 1' invention etant susceptible de nombreuses 
10 variantes aisement accessibles a 1 ' homme de 1 1 art et ne 
devant pas etre limitee aux modes de realisation 
particuliers qui sont decrits . 
Caracterisation de la stabilite 

La stabilite des emulsions fabriquees est etudiee 
15 selon deux criteres : le taux de rupture par coalescence 
et le taux de sedimentation. Sur les emulsions produites 
sont pratiques les tests suivants : 

- mesure des hauteurs de decantation (h) par rapport 
a la hauteur totale (H) d'un echantillon place dans une 

20 eprouvette en polypropylene de 100 ml a 4 , 23 et 40°C. 

- centrif ugation a 4 et 23 °C pour une acceleration de 
400 g pendant 15 minutes. Detection eventuelle de 
coalescence en fond de tube et mesure de la hauteur de 
decantation par rapport a la hauteur totale de 

25 1 1 echantillon . 

Exemple 1 : emulsion eau-dans-huile 

La composition de 1 ' emulsion realisee est la 
suivante : 
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Ingredient 


% 




PMP 






Sucre 


3 , 0 


Phase aqueuse 


NaCl 


4,8 


dispersee 








Eau 


12, 0 




Vinaigre 


39,0 




Aromes + Colorants 


0 , 8 




PRPG 


0 4 


Phase continue 


p- sitosterol 


0,7 


lipidique 








Epaississant de l'huile 


0,2 




(Oil absorber) 






Huile 


37,9 



Le sel, le sucre et la gomme de cellulose (CMC) sont 
melanges a sec dans une cuve. On incorpore ensuite 
environ 15 % de vinaigre en poids, par rapport au poids 
5 total de vinaigre de la formule pour homogeneisation. 
Enfin, 1 ' integralite de la phase aqueuse est additionnee 
sous agitation. La complete solubilisat ion de la gomme de 
cellulose est atteinte apres environ 2 heures a 
temperature ambiante. La phase aqueuse est prete pour 
10 emulsif icat ion . 

Dans une cuve supportant le chauffage, on place 
1 ' epaississant lipophile, le phytosterol, le PRPG et 
l'huile. On porte ce melange a 60°C sous agitation 
jusqu'a complete solubilisat ion des composes solides. On 
15 laisse refroidir jusqu'a environ 25-30°C. La phase 
huileuse est prete pour 1 1 emulsif ication qui sera 
pratiquee avant recristallisation des solides (le temps 
ouvert est d' environ 1 heure) . 

On rassemble enfin les phases aqueuses et huileuse 
20 dans une cuve ou elles seront tout d 1 abord homogeneisees 
grossierement a 1 ' aide d'une pale d' agitation, puis plus 
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finement a l'aide d'un disperseur-homogeneiseur type 
Ultra-Turrax. L 1 emulsif icat ion se fait en 2 minutes. 

L'emulsion ainsi preparee est tres stable et ne 
presente que peu de sedimentation a temperature ambiante. 
5 Au refrigerateur, on n 1 observe aucune evolution. 



Exemple 2 : emulsion huile-dans-eau-dans-huile 

La composition de l'emulsion realisee est la 
suivante : 





Ingredient 


% 


Phase huileuse interne 


Aromes + Colorants 


0,4 




Huile 


19, 6 




CMC 


1,5 




Sucre 


3,0 


Phase aqueuse 


NaCl 


4,8 


dispersee 








Eau 


12, 0 




Vinaigre 


36, 7 




Proteines de 


2 , 0 




Lactoserum 






Aromes + Colorants 


0,4 




PRPG 


0,4 


Phase huileuse externe 


p-sitosterol 


0,4 




Epaississant de 


0, 8 




1' huile (Oil absorber) 






Huile 


18 , 1 



10 Le sel, le sucre et la gomme de cellulose (CMC) sont 

melanges a sec dans une cuve . On incorpore ensuite 
environ 15 % de vinaigre en poids, par rapport au poids 
total de vinaigre de la formule pour homogeneisat ion . 
Enfin, 1 ' integrali te de la phase aqueuse est additionnee 

15 sous agitation. La complete solubilisation de la gomme de 
cellulose est atteinte apres environ 2 heures a 
temperature ambiante. On incorpore ensuite le tensioactif 
de haute IIL.B (proteines de lactoserum) et la phase 
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huileuse interne. L ' emulsif ication est realisee a 1 1 aide 
d'un homogeneiseur type Ultra-Turrax. L 1 emulsion directe 
ainsi produite est tres stable, le diametre des 
gouttelettes d' huile est compris entre 0,1 et 10 /zm. 
5 Dans une cnve supportant le chauffage, on place la 

phase huile externe (epaississant lipophile, phytosterol , 
PRPG et l'huile externe). On porte ce melange a 60°C sous 
agitation jusqu'a complete solubilisation des composes 
solides. On laisse refroidir jusqu'a environ 25-30°C. La 

10 phase huileuse est prete pour 1 ' emulsif ication qui sera 
pratiquee avant recristallisation des solides (le temps 
ouvert est d 1 environ 1 heure) . 

L 1 emulsion double est enfin obtenue par incorporation 
progressive sous faible agitation de 1 1 emulsion directe 

15 de la phase huile externe. Typiquement, les globules 
doubles ont un diametre compris entre 1 et 500 /im. 

. L* emulsion ainsi preparee est tres stable et ne 
presente que peu de sedimentation a temperature ambiante . 
Au ref rigerateur , on n 1 observe aucune. evolution. 

20 
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RE VEND I CAT I ONS 

1. - Emulsion eau-dans-huile ou huile-dans-eau-dans- 
huile alimentaire fluide et stable, dont la phase aqueuse 

5 coinprend un epaississant hydrophile et dont la phase 
huileuse continue comprend un tensio-actif lipophile et 
un phytosterol. 

2. - Emulsion selon la revendication 1, dans laquelle 
10 le tensio-actif lipophile est un polyglycerolester 

d'acide ricinoleique . 

3. - Emulsion selon la revendication 1 ou 2, dans 
laquelle le tensio-actif lipophile est present a une 

15 concentration inferieure ou egale a 0,4% en poids, par 
rapport au poids de l 1 emulsion. 

4 . - Emulsion selon 1 1 une quelconque des 
revendications 1 a 3, dans laquelle le phytosterol est du 

20 p- si tosterol . 

5. - Emulsion selon 1 1 une quelconque des 
revendications 1 a 4, dans laquelle le phytosterol est 
present a une concentration de 0,05 a 10% en poids, de 

25 preference entre 0,1 et 1% en poids, par rapport au poids 
de 1' emulsion. 

6. - Emulsion selon 1 1 une quelconque des 
revendications 1 a 3, dans laquelle 1 1 epaississant 

30 hydrophile est de la gomme de cellulose ou 
carboxymethylcellulose de sodium (CMC) . 

7. - Emulsion selon 1 1 une quelconque des 
revendications 1 a 6, dans laquelle 1 1 epaississant 

35 hydrophile est present a une concentration de 0 , 1 a 5% en 
poids, de preference entre 0,8 et 2%, par rapport au 
total de 1' emulsion. 
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8. - Emulsion selon 1 ' une quelconque des 
revendications 1 a 7, dans lequel la phase aqueuse de 
1 'emulsion comprend un solute, de preference a une 
concentration comprise entre 0,1 et 20% en poids, par 

5 rapport au poids de 1' emulsion finale, plus 
pref erentiellement entre 3 et 12%. 

9. - Emulsion selon 1 1 une quelconque des 
revendications 1 a 8, dans lequel la phase aqueuse de 

10 l'emulsion comprend du chlorure de sodium, de preference 
a une concentration comprise entre 2 et 10% en poids, par 
rapport au poids de l'emulsion finale. 

10. - Emulsion selon 1 1 une quelconque des 
15 revendications l a 9, dans lequel le pH de la phase 

aqueuse est inferieur a 4, de preference de 3 a 3,5. 

11. - Emulsion selon 1 'une quelconque des 
revendications 1 a 10, dans laquelle la phase aqueuse 

20 comprend un tensio-actif hydrophile a hauteur de 0 , 01 a 
5% en poids, de preference de 0,5 a 3% en poids, par 
rapport au poids total de l'emulsion. 

12. - Emulsion selon 1 'une quelconque des 
25 revendications 1 a 11, comprenant , en poids, de 30 a 70 % 

de phase dispersee, de preference de 50 a 65%. 

13. - Emulsion selon 1 1 une quelconque des 
revendications 1 a 12, presentant une viscosite, mesuree 

30 sous un cisaillement de 1 s" 1 , inferieure a 5 .Pa.s, de 
preference inferieure a 2 Pa.s. 

14. - Emulsion selon 1 ' une quelconque des 
revendications 1 a 13, qui est une emulsion eau- dans- 

35 huile. 



3DOCID:<FR.. 2793165A1J> 



19 



2793165 



15 . - Emulsion selon 1 1 une quelconque des 
revendications 1 a 13 , qui est une emulsion huile-dans- 
eau-dans-huile . 

5 16.- Vinaigrette constitute d 1 une emulsion eau- 

dans-huile selon la revendication 14 ou d'une emulsion 
huile-dans-eau-dans-huile selon la revendication 15. 
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